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(57) Abstract 



The invention concerns a perfume composition comprising a perfume base and a lipophilic solubilising agent based on at least an 
organopolysiloxanes of formula (I): (R>)(R^)(R^)Si-O-[Si0^^)(Z)-O] ir-[SiCR5)(R^}-0]ni-Si(R'')(R8)(R^ or (X) in which: the symbols R> 
and R9 are identical or different and represent the symbol Z or a (Cj-Cg) alkyl radical; the symobls R^, R^, R"*, R^, R^^ r7 and R^ are 
identical or different and represent a (Ci-Cg) alkyl radical; the symbol Z represents a polar or polarisable organic radical; in formula (I) m 
ranges between (0) and (5) and n between (0) and (5), at least one of the radicals R^ and R^ representing the symbol Z when n is equal 
to (0); in formula (I*) n ranges between (1) and (S), and m between (1) and (5). with n+m equal to at least (3); said organopolysiloxanes 
having according to Hansen solubility parameter the following characteristics: 6d London interactions ranging from (8) to (21) (J/cm^)>^, 
of Keesom interactions greater than (0) and capable of reaching 25(J/cm3)>^; 6n of hydrogen binding ranging between (0) to (23) 
(J/cm^)!^. Said organotrisiloxanes with polar or polarisable function of formula (I) are used as solubilising agents and emollients in 
perfume compositions. 

(57) Abr^€ :r 

Composition parfumante comprenant une base parfiimante et un agent solubilisant lipophile ^ base d'au moins un organopolysiloxane 
de formulc (I) (Ri)(R^XR^)Si-O-[Si(R^)(Z)-0]n-[Si(R5)(R6>-0]n,-Si(R7)(R8)(R9) ou (D oix les symboles R> et R^ sont semblables ou 
diffSrents et repn^sentcnt le symbole Z ou un radical alkyle contenant de 1 ^ 8 atomcs de carbone, les symboles R^, r3, r4, r5^ r7 et 
R8 sont semblables ou diffdrents et repr6sentent un radical alkyle contenant de 1 ^ 8; le symbole Z repr€sente un radical organique polaire 
ou polarisable; dans la formule (i) m va de 0 a 5 et n de 0^ 5, au moins un des radicaux R* et R^ rcpr^sentant le symbole Z lorsque n est 
6gal ^ 0; dans la formule (I*) n va de 1 d 5, et m de 1 ^ 5, avec n+m au moins 6gal ^ 3, ledit organopolysiloxane pr6sentant dans Tespace 
de solubility de Hansen les param6trcs suivants 6d d*interactions London allant de 8 ^ 21 (J/cm^)!^, 6p dMnteractions Keesom supdrieures h 
Oct pouvant aller jusqu'^ 25 (J/cm^)^^, g(d)H de liaison hydrog^e allant de 0 23 (J/cm^)^.. Utilisation des organotrisiloxanes k fonction 
polaire ou polarisable de formule (I) comme agents solubilisants et 6mollients dans les compositions paifiimantes. 
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COKCPOSmON PARFUMANTO UnUSANT DBS ORGANOPOLYSILOXANES 



5 La pr6sente invention a pour objet une composition parfumante cpmprenant une 

base parfumante et un agent solubiiisant iipophile ^ base d'au moins un 
organopoiysilbxane k fonction poiaire ou polarisabie ; elle a ^galement pour objet 
rutiltsation des organopolysiloxanes ^ fonction poiaire ou polarisabie comme agents 
solubiiisants des bases parfumantes et Emollients dans les compositions parfumantes. 
10 Un premier objet de invention consiste en une composition parfumante 

comprenant une base parfumante et un agent solubiiisant Iipophile de ladite base 
parfumante, ledit agent solubiiisant 6tant ^ base d'au moins un organopolysiloxane 
Iin6aire k fonction poiaire ou polarisabie de formule (I) 

15 (r1 ) (R2) (r3) Si - O - [Si (R4) (Z) - Oln - [SI (R5) (r6) - Olm - SI (R7) (r8) (r9) (|) 

ou cyclique de formuie (D 

. [Si (R4) (Z) - Oln - tSI (R5) (r6) - Olm • «') 
20 ' ' 

* formule (I) dans laquelle 

. les symboles R^ et r9 sont semblables ou diff6rents et repr6sentent le symbole Z ou 
un radical alkyle contenant de 1 ^ 8 atomes de carbone. de pr6f6rence 1 ou 2 atomes 

25 de carbone, tout particulidrement 1 atome de carbone 

. les symboles r2, r3, r4^ r5^ r6_ r7 ©t r8 sont semblables ou diff§rents et 
repr^sentent un radical alkyle contenant de 1 ^ 8 atomes de carbone, de pr6f6rence 1 
ou 2 atomes de carbone, tout particulidrement 1 atome de carbone 
• le symbole Z repr6sente un radical organique poiaire ou polarisabie 

30 . n est un nombre entier ou decimal pouvant aller de 0 ^ 5, de preference 6gai ^ 0 ou 1 , 
au moins un des radicaux R'' et r9 representant le symbole Z lorsque n est egal ^ 0 
. m est un nombre entier ou decimal pouvant aller de 0 5, de preference egal 0 

* formule (D dans laquelle 

. les symboles R"*. r5, r6 et Z ont la m6me definition que celle donnee ci-dessus 
35 . n est un nombre entier ou decimal pouvant aller de 1 ^5, de preference egal ^ 1 

. m est un nombre entier ou decimal pouvant aller de 1 ^ 5, avec n+lD au moins egal e 
3, 

ledit organopolysiloxane presentant dans Tespace de solubilite de Hansen les 
parametres suivants 
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. 60 d'Interactions London allant de 8 d 21 (J/cm3)i/2 

. 6p d',nteractlons Keesom sup6rieur ^ 0 et pouvant alter Jusqu'4 25 (J/cm3)i/2 

. 6h de liaison hydrogdne allant de 0 & 23 (J/cm^i/2 

10 Hildebran<l.«*6 4 la cohS3lonvolumique<le la molecule »». de 

Co™„e example de radkaux organiquee 2 pola-res. on pern ™ention,»r 

. R" repr6sente un groupe alkyle en Ci ^g. de pr6f6rence en Ci -Co 
. R- repr^sente un groupe alkyle en C1-C5. de pr6f6rence en C.^ 
- les groupements hydroxyles ou alcods de fomiute -R'-O-m™ m J- Z 
sillclum. fomiule oD -0-(RO)xH directement lids au 

" ^».rrr.:,"orerrir'^"'-'"'^---^ 

. X peut alter de 0 d 20 

!5 - les groupements amide primaires ou secondalres -R'-CO-NiH/m w ^ 

sllicium ori R* r.»«,A * oc^-wfiuaires M-CO-NH(R), directement lids au < 

s-licum ou R reprdsente un groupe polyvalent aliphatlque saturd ou Insaturd linl.v! 
ou ramifie contenant de 2 i 10 atomes de carbone ® 
- les groupements carboxy .R'-COOH. directement lids au sillclum oD R' renr^^^nt 

- les radicaux aryles. de prdfdrence en Cg. substituds par au moinc 
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d'un groupement polyvalent aliphatique saturd ou insatur6, lindaire ou ramlfid contenant 
de 2 & 1 0 atomes de carbone. 

On peut citer plus particull6rement les radicaux 3-propylol. 3-propyl oxy6thanol, 3- 
propyl malonate de dl6thyle, 6thylpyrollidone. radicaux susceptibles rf§lre obtenus par 
5 ouverture de la double liaison vinyllque respectivement de I'alcool allylique. 
Pallyloxy6thanol, fallyl malonate de di6thyle, la vinylpyrollldone. ainsi que le 3- 
propylacdtate. 

Comme exemple de radicaux organlques Z polarisables. on peut mentlonner 

- les radicaux aliphatiques Iin6aires ou ramifi6s en C6-C20 pr6sentant au moins une 
10 insaturation ethyl§nique interne, de pr6f6rence deux doubles liaisons conjugu6es 

- les radicaux cycloaliphatiques en C5-C6 6thyl6niquement insatur6s, 6ventuellement 
substrtu6s par au moins un groupe alkyle en CyCQ, Ii6s directement au silicium par 
rinterm6diaire d'un groupement polyvalent aliphatique satur6 ou insatur6. Iin6aire ou 
ramif i6 contenant de 2 ^ 1 0 atomes de carbone 

15 - le radical phenyl 

- les radicaux aryles. de pr§f6rence en Cq, 6ventuellement substltu6s par au moins un 
groupe alkyle en C^Cq ou aryie en Cg, Ii6s directement au sllteium par I'interm6diaire 
d'un groupement polyvalent aliphatique satur6 ou insatur^, Iin6aire ou ramifl6 contenant 
de 2 ^ 1 0 atomes de carbone 

20 On peut citer plus particuli6rement le radical phenyl et les radicaux obtenus par 

ouverture de la double liaison vinylique du styrdne. de la m6thylstyr6ne, du dimdre de 
I'a m6thylstyr6ne, du dihydromyrc6ne, du limon^ne, .... ou de la triple liaison terminate 

du ph6nylac6tytene ... 

D'une mani§re pr6f6rentielle, ledit radical Z est un radical ph6nyl, ph6nylalkyl dont 

25 le reste alkyi contient de 2 10 atomes de carbone ou ph6nylalk6nyl dont le reste 
a!k6nyl contient de 2 ^ 10 atomes de carbone, notamment ph6nyl(m6thyl)m6thyle. 
phenyl6th6nyle et tout particulierement ph6nyl6thyle. Tout pr6f6rentiellement la 
composition parfumante comprend un :m6lange tforganopolysiloxanes contenant en 
majority un organopolysiloxane ^ radical ph6nyl6thyle, en quantit6 moindre un 

30 organopolysiloxane ^ radical ph6nyl(m6thyl)m6thyle et en faible quantity un 
organopolysiloxane k radical ph6nyl6th6nyle. 

D'une manidre pr6f§rentielle. ledit organopolysiloxane est un organodlsiloxane MM 
de formule (I) dans laquelle n et m sont 6gaux 0 et r1 et r9 repr6sentent le radical 
ph6nyle, notamment le diph6nylt6tram6thyldisiloxane, ou un organotrisiloxane Iin6aire 

35 MDM de formule (I) dans laquelle n est 6gal 1 et m est 6gal k 0, les symboles . r2, 
r3^ r7^ r8 et r9 6tant de pr6f6rence des radicaux m6thyles. 
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15 



20 



25 



30 



35 



Lesdits organopolysiloxanes de formule (I) ou (I') dont la fonction poiaire ou 
polarlsable (Z) est autre que ph6nyl. peuvent dtre obtenus de manldre connue par ' 
hydrosilylation entre au molns un hydrog6no polyorganoslloxane de formule (II) ou (ir) 

(Rl) (R2) (r3) Si - O - [Si (R4) (H) - 0]n - [Si (R5) (r6) - 0]n, - SI (R7) (r8) (r9) („) 

- [Si (r4) (H) . 0]n - [Si (R5) (r6) . q]^ . ^ („.) 

formules dans lesquelles les symboles r1 . r2 r3. r4 r5. r6 r7 r8 r9 ^ et m ont la 
m6me d6finition que celle donn6e ci-dessus. 

et ie compos6 k insaturation vinylique ou ac6tyl§nique terminale dont derive le radical Z O 
en presence d'un catalyseur tfhydrosilylation comme ie platine notamment. ' 

Cette op6ratlon peut §tre r6allsee avec un l§ger exces de I'un ou l autre des 
r6actifs. g6n6ralement jusqu'^ 10% molaire par rapport k la stoechlom6trie. k une 
temp6rature de I'ordre de 50»C k lOO'C. de pr6f6rence de I'ordre de 50»C k 80»C. en 
presence de 5 ^ 50 parties en masse de platine (catalyseur de KARSTEDT par 
exemple) par million de parties en masse de monomdres mis en oeuvre. 

Les hydrog§nopolyorganosiloxanes pr6f6rentiellement mis en oeuvre sont les 
hydrog6noheptaorganotrisiloxanes MD'M. particulidrement l'hydrog6no 
heptam6thyltrlsiloxane. 

Parmi les composes k Insaturation vinylique ou ac6tyl6nlque terminale 
pr6f6reritiels pouvant 6tre mis en oeuvre. on peut alter ralcool aflylique. Pallyloxy^thanol 
lallylmalonate de di6thyle. le styr^ne. I'a methylstyr6ne. le dimfere de I'a m6thylstyr6ne 
Ie dihydromyrcdne. le limondne. la vinyl pyn-olidone. le ph6nylac6tyl6ne. D'une mani6re ' • 
toute pr6f6rentielle ledit compost est du styrdne. 

Un mode particulier de realisation du premier objet de I'invention consiste en une 
composition parfumante comprenant une base parfumante et un agent solubilisant 
lipophile de ladite base parfumante. ledit agent solubilisant 6tant i base de 
ph6nyl6thylheptam6thyltrisiloxane. notamment k base d'un melange 
d'heptam6thyltrisiloxanes k fonctions polarisables constitu6 

* pour plus de 70% massique. g§n6ralement pour au moins 75% massique de 
ph6nyl6thylheptam6thyltrisiloxane de formule 

Meg Si -O- Si (Me) (Z1) -O- Si Mbq . oD Zl repr6sente la fonction -CHg-CHg-Ph 

* pour moins de 25% massique. g6n6ralement de 10 ^ 20 % massique. de trisiloxane de 
formule 

Mea Si -O- Si (Me) (Z2) -O- Si Meg . ou z2 repr6sente ia fonction -CH (CH3) -Ph 
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* et moihs de 5% massique, g§n6ralement de 0 ^ 2% massique de trisitoxane de 
formule 

Mea Si -O- Si (IVIe) (Z3) -O- Si Mbq . oCi repr§sente la fonction -CH=CH-Ph 
formulas oD Me repr6sente un radical m6thyle et Ph un radical ph6nyle. 

5 Ledit mdlange peut §tre obtenu par reaction d'hydrosilylation & une temperature 

de 50 pL 150*C, de pr6f6rence de 50 ^ lOO'^C, tout particuli6rement de 60 ^ SO'^C. 
d'hydrog6noheptam6thyltrisiloxane (r6actif SiH) et de styrdne (r§actlf Vi) , en pr6sence 
de d*hexam6thyldisiloxane comme solvant. Cette operation d'hydrosilylation est r6alis6e 
par introduction simuttan§e des deux r6actifs (Vi) et (SiH) dans le milieu r6actlonnel 

10 comprenant le solvant et un catalyseur d'hydrosilylation, cette introduction 6tant r6alis6e 
de mani§re telle que les quantit6s respectives des deux r6actifs (Vi) et (SiH) 
conrespondent ^ un rapport molaire r6actif (Vi) / r6actlf (SiH) de plus de 0,5 1 ,5 , de 
pr6f6rence de plus de 1 1,2 . et qu'^i tout moment de la reaction d'hydrosilylation, la 
quantit6 de r6actif (SiH) pr6sente. exprim6e en masse de fonctions SiH (29g pour 1 

15 fonction). con-esponde k moins de 2%. de pr6f6rence moins de 1% de la masse 
r6actionnelle, en excluant la masse de solvant. 

Dans la ddfinition de la mole d'hydrog§noheptam6thyitrisiloxane, rdactif (SiH), est 
consid6r6e comme entitd 6l6mentsure la fonction -SiH. Dans la ddfinition de la mole de 
styrdne, r6actif (Vi), est consid6r6e comme entit6 6l6mentaire la mol6cule-gramme de 
20 styrdne. 

Du catalyseur d'hydrosilylation de KARSTEDT est mis en oeuvre par exemple k raison 
de 1 d 300 parties, de preference de 5 ^ 100 parties en masse de platine par million de 
parties en masse de r6actifs (SiH) et (Vi) mis en oeuvre. 

Uop6ration d'hydrosilylation est de pr6f6rence r§aiis6e sous pression atmosph§rique. 
25 Uintroduction des reactifs (SiH) et (Vi) est de preference r6alisee par coul6e simultanee 
des deux reactifs en continu sur la masse reactionnelle comprenant le solvant et le 
catalyseur. La duree des coulees est ajustee de fagon ^ consommer le reactif (Vi) par 
hydrosilylation au fur et ^ mesure de son introduction. 

Le solvant et les reactifs non reagis sent ensuite eiimines. Leur elimination peut etre 
30 realisee par distillation sous vide ou pression reduite, (par exemple de Tordre de 1,013 
Pa 4101 300 Pa). 

Cette operation de distillation est suivie d'une operation d'hydrogenation. Celle-ci peut 
etre realisee k une temperature de I'ordre de 25 ^ 200''C. de preference de Tordre de 50 
k 150*C, k une pression d'hydrogene de Tordre de 0 e 50 bar, de preference de Tordre 
35 de 5 Si 25 bar, en presence d'uncatalyseur d'hydrogenation comme le platine et le 
palladium, en quantite de 0.01 k 5%, de preference de 0.01 e 1% en poids de metal par 
rapport k la masse e hydrogener. 
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Le milieu est ensuite 6ventueilement soumis d une operation tf6limination des produits 
autres que les heptam6thyftrisiloxanes ^ fonctions polarisables. Cette op6ration 
d-^iimination peut 6tre r6aiis6e par distillation sous vide ou pression r6duite. par 
exemple de I'ordre de 1 .01 3 Pa d 1 01 300 Pa. " 

5 La compositior>parfurnantefaisantrobjet del-invention peut comprendrede I'ordre 

de 

- 3 ^ 20% de son polds d'une base parfumante et 

- 75 d 97% de son polds d'un agent solubllisant llpophile ^ base d'au moins 
un des organopolyslloxanes h fonction polaire ou polarlsable de fomule (I) ou (['). 

La base parfumante pr6sente peut 6tre tout Gompos6 utilise dans I'lndustrie de la 
parfumerle et responsable des diverses notes parfum6es. On distingue : parml les notes 
fraiches hesp6rid6es. les eaux de cologne et eaux fraiches ; parmi les notes florales les ^ 
types simple, fleurie. fleurie verte et fleurie ald6hydee ; pamii les notes foug^res. la ® 
fougdre ambr6e ou aromatlque : parnii les notes orientates, les types epic6e orientate et 
fleurie ambr6e ; parmi les notes chypr6es. les types chypr6e fruit6e. chypr6e fleurie 
ald^hyd6e, chypr6e verte, chypr6e cuir6. 

A titre d'exempte de composes chimiques pouvant entrer dans la composition de iadite 
base parfumante. on peut citer ^ titre rK>n limitatif l'ac6toph6none la 
m6thylac6toph6none, les ald6hydes cinamlque. amylclnnamique. lanisique. cuminique 
cyclamen, hydratroplc. le p-cr6syl m6thyl ether, la benzoph^none, te citral. te citroneliyi 
oxyac6tald§hyde. I'allyl hexanoate. I'amyl hexanoate. i'isobutyrate de cinnamyl. rac6tate 
ou ph6nylac6tate de g6ranyle. les ac6tates de linalyte. menthyte. ph6nyl6thyte 
v6tiv6ryle. de jasmyte, le fonnate de ph6nyl6thyte. r6thylm6thylph6nyl glycidate.' 
l'eug6nol. risoeugdnol. te g6raniol, le citronellal. rhydroxycitronellal. rionone la 
mdthylionone. te ph6nylac6tald6hyde dim6thylac6tal. le menthol, les muses tef j 



Ph6nyi6thyl alcool. les d6riv6s du pindne et du camphdne. la carvone. te cinnamyl 
alcool. la coumarine, te dim6thylbenzylcarbinyl ac6tate. I'h6liotropine, Tisocyclocitral te 
m6thylnonyl ac6tald6hyde. I'unddcalactone. te vanilline ... pris seuls ou en m6langes 
entreeux. 

30 La composition parfumante faisant fobjet de I'invention est une solution. 

L'agent solubllisant pr6sent peut 6tre constitud d'au moins un des 
organopolyslloxanes, notammem organodisiloxanes et organotrisiloxanes. ^ fonctfon 
polaire ou polarlsable de fomiule (I) ou (I'). 

Selon une variante de r6alisation. ledit agent solubillsant est constitu6 d'au moins 
un des organopolyslloxanes. notamment organodisiloxanes et organotrisiloxanes ^ 
fonction polaire ou polarisabte de formule (I) ou (I'), associ6^ au moins un autre solvent 
volatil ou non volatil des bases parfumantes. comme les silicones volatils (par exemple 
hexam6thyldisiloxane. d6cam6thylcyclopentasiloxane. polydim6thylsiloxanes lin§aires 
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volatils . allcylpoiym6thylsiloxanes volatils lindaires ou cydiques dont le radical alkyi 
contient de 2 & 13 atomes de carbone d6crits dans US-A-5 J 60,494), rdthanot. ie 
propylene glycol, les esters (dioctanoate ou diisononanoate de didthyldne glycol par 
exemple). 

5 Ledit ou lesdits sotvants autres peuvent dtre presents seion un rapport ponddral 
organopolysiioxane(s) k fonction polaire ou polarisable de formula (I) ou (D / solvant(s) 
autre(s) de Tordre de 5/95 ^ 95/5. de pr6f6rence de Tordre de 10/90 d 90/10, tout 
particulldrement de I'ordre de 25/75 k 90/1 0. 



* pour plus de 70% massique, g6n6ralement pour au moins 75% massique de 
ph6nyl6thyl heptam6thyltrlslioxane de formuie 

Mea SI -O- Si (Me) (Z^) -O- SI Mes , oD repr6sente la fonction -CH2-CH2-Ph 
15 * pour moins de 25% massique, g6n6ralement de 10 & 20 % massique, de trisiloxane de 
fonmule 

Mea Si -O- Si (Me) (Z2) -O- Si Mea , oQ Z2 repr6sente la fonction -CH (CH3) -Ph 

* et moins de 5% massique, g6n6ralement de 0 & 2% massique de trisiloxane de 
fonmule 

20 Mes Si -O- SI (Me) (Z3) -O- Si Mbq , oD Z3 repr6sente la fonction -CH=CH-Ph 

formulas oD Me repr6sente un radical methyl et Ph un radical ph6nyt, 
ledit ph6nyl6thyl heptam^thyltrisiloxane ou ledit melange (M) pouvant dtre seul ou 
associ6 k un solvant silicone volatil, hexam^thyldisHoxane notamment, et/ou de 
r6thanol, selon un rapport pond6ral (PEHMTS) / hexam6thyldisiloxane et/ou 6thanol, ou 

25 melange (M) / hexam^thyldisiloxane et/ou ethanol, de Tordre de 5/95 k 95/5, de 
pr6f6rence de Tordre de 10/90 k 90/10, tout particuli^rement de I'ordre de 25/75 k 
90/10. 

Cetle association permet de preparer des compositions parfumantes & partir de bases 
parfumantes de poiarit6s Uks diverses, notamment aussi diverses que celles de la 
30 coumarine, de la. vanilline, de rac6toph6none et du lavandin, bases parfumantes 
prdsentant dans I'espace de solubility de Hansen les param^tres suivants : 



10 



D*une manidre toute pr6f§rentielle, ledit agent soiubilisant est constitud : 
. par du ph6nyl6thyl heptam^thyttrisiloxane (PEHMTS) ou 
. par un melange (M) constitud 



lavandin 



ac6tophenone 



vanilline 



coumarine 



. 6d (J/cm3)i/2 
. 6p (J/cm3)i/2 
• 6h (J/cm3)l/2 



17.1 
7,6 
7,6 



19,6 

8,6 

3,7 



18.6 
12,1 
12 



19.25 
12,2 
8.8 
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Les organopolysiloxanes k fonction polaire ou polarisable de formule (I) ou (I') 
confdrent en outre k la composition parfumante falsant I'objet de rinventlon, des 
propri6t68 sensorielles (notamment toucher sec sans r6sldu). 

La composition parfumante faisant robjet de rinventlon, peut comprendre en outre 
5 jusqu'd 5% de son poids d-autres constituents, comma des agents conservateurs, des 
agents de stabilisation k la lumidre. k I'oxygdne. des colorants, des agents 
rafratchissants tels que le mentyl lactate et le menthone glycerin ac6tal. des agents 
hydratants. des conservateurs ... 

La composition parfumante faisant I'objet de I'invention se pr6sente sous forme 
d'une solution ; elle peut 6tre utilisee comme parfum sans alcool ou k faible quantity 
d'alcool (telle quelle ou sur un support textile ou autre) ou comme additif pour parfumer 
les fomnulatlons cosm6tiques (crimes de solns. deodorants, antlpersplrants. produits de . 
rasage ...). ( 

Un deuxidme objet de rinventlon consiste en rutilisation. dans les compositions 
15 parfumantes comprenant une base parfumante. des organopolysiloxanes k fonction 
polaire ou polarisable de formule (I) ou (f) comme agents sblublllsants de ladite base 
parfumante. 

U prdsente invention vise en outre I'utlllsatlon. dans les compositions parfumantes 
comprenant une base parfumante. des organopolysiloxanes k fonction polaire ou 
20 polarisable de fonnule (I) ou (I*) comme agents 6molOents (apportant des propri6t6s 
sensorielles). 

Un troisi^me objet de rinvention consiste en un proc6d6 de preparation d'une 
composition parfumante liquide contenant une base parfumante. par mise en solution 
de ladite base parfumante k I'aide d'au moins un des organopolysiloxanes k fonction 
25 polaire ou polarisable de fonnule (I) ou (I"). 

La presente invention vise en outre un proc6d6 pour apporter des propri6t6s 
sensorielles k une composition parfumante liquide contenant une base parfumante. par 
mIse en solution de ladite base parfumante k I'aide dau moins un des 
organopolysiloxanes k fonction polaire ou polarisable de fonnule (I) ou (I*). 

Les organopolysiloxanes k fonction polaire ou polarisable de formule (I) ou (I) 
pr6f6rentiels. les quantit6s desdits organopolysiloxanes utilis6es. ainsi que celles de 
base parfumante et des autres solvants ou additifs eventuellement presents, ont dejd 
ktk mentionnes ci-dessus. 



30 



{ 
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.Exemple 1 

HydrosiMation du styrfene par rheptam6thyltrisiiQxane 

Dans un r6acteur de 10 litres, on introduit k I'aide d'une pompe 1803 g (11,12 moles) 
5 d'hexam6thyldisiloxane (HMDS) et 4,15 g d'uhe solution de platine de Karstedt titrant 
11,5 % de platine (0). La masse rdactionnelle est port6e k QO^'C et on coule en 5 heures 
de fagon simuttan6e 4150 g (19,3 moles) d*heptam6thyltrisiloxane (MD*M) et 2207 9 
(21 ,22 moles) de styrdne. 

Le suivi des espdces majoritaires par chromatographie en phase gazeuse montre que la 
10 reaction est pratiquement quantitative (en % poids). 



dur6e 


HMDS 


styrdne 


MD'M 


X-HMTS 


Y-HMTS 


Z-HMTS 


1 h 


54.9 


0.6 


1,5 


30.4 


0,8 


5.6 


2h 


36.9 


2.0 


1.6 


42,9 


1,7 


7.8 


3h 


30.3 


2.3 


2.1 


47,7 


2,5 


8,3 


4h 


24.2 


2.1 


2.8 


53.2 


3,2 


9.3 


5h 


21,7 


3,2 


2,5 


53.2 


3.3 


9,3 



La teneur en styrdne libra dans la masse r^actionnelle, en fin de reaction, repr^sente 
88% de Texces de styrdne engage, ce qui est la preuve d'une polymerisation tr^s faible. 
15 Le complement k 100% est constitu6 par le produit de reaction des sous-produits du 
MD'M (MD'DM et MM' notamment) et du styrdne. 
Dans ce tableau, 

* X-HMTS a la signification suivante 

Mes St -O- Si (Me) (X) -O Si Mes , oD X repr6sente la fonction -CH2*CH2-Ph 

* Y-HMTS a la signification suivante 

Mea Si -O- Si (Me) (Y) -O- Si Me3 . oO Y reprfisente la fonction -CH=CH-Ph 

* Z-HMTS a la signification suivante 

Me3 Si -O- Si (Me) (Z) -O Si Me3 , ou Z repr§sente la fonction -CH (CH3) -Ph 
avec Me repr^sentant m6thyle et Ph ph6nyle. 



Distillation 

La masse r6actionnelle est alors concentr6e (Evaporation des volatils k HC^C sous 20 
mbars pendant 7 heures). On recueille 5827 g tfun produit color6 de composition 
suivante (valours en % poids) : 



HMDS 


styrdne 


MD'M 


X-HMTS 


Y-HMTS 


Z-HMTS 


0.13 


0.13 


0,12 


77.8 


< 4.9 , 


14.6 



HYdrog^nation 
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Dans un r6acteur autoclave de 1 litre . on charge 700g de ce produit color6. 
On Introduit 14g (solt 2 % poids) d'un catalyseur platine sur noir titrant 2 % de R. La 
masse r6actionnelle est port6e k 100'C sous une presslon de 20 bar d'hydrogdne. Au 
bout de trols heures de r6actlon sous agitation , la masse r6actionnelie est refroldie et 
ramen6e sous pression atmosphdrique. On obtlent aprds filtration 692 g d'un produit 
incolore de composition suivante : 



1 HMOS 


styrene 


MD'M 


X-HMTS 


Y-HMTS 


Z-HMTS 


1 0.13 


0 


0,1 


80.75 


1.10 


14.3 



Apr6s distillation sur une colonne gamie d'anneaux Rashig, (hauteur = 40 cm), on 
recueille 563.3 g (rendement = 81 ,4 %) d'un melange (M) de composition suivante : 



1 HMDS 


styr§ne 


MD'M 


X-HMTS 


Y-HMTS 


Z-HMTS 


1 0 


0 


0 


81.5 


1.04 


16.6 



15 



20 



25 



Exemple 2 

La base parfumante mise en oeuvre est le Lavandin, huile essentielle de la 
Soci6t6 Finnenich, presentant les paramdtres de sdubilitd suivants 
.6Dde17.1 (J/cm3)i^ 
. 6p de 7,6 (J/cm3)i/2 

. 6h de 7.6 (J/cm3)i/2 . 

L'agent solubillsant lipophile ^ base d'au moins un organotrisiloxane ^ fonction 
polaire mis en oeuvre est le m§lange (M) pr^pard d I'exemple 1 
Composition oarfiimantA 

.Lavandin 7%enpolds 

. melange (M) 93% 
Cette composition (solution) limpide ("clear") est obtenue par simple melange de ses 
deux constituants k temperature ambiante. 



Exemple 3 

30 Composition narfnmante 

. Uvandin 15% en poids 

. melange (M) de I'exemple 1 50% 
. hexamSthyldisiloxane 35% 
Cette composition (solution) limpide ("clear") est obtenue par simple melange de 
35 trois constituants t temperature ambiante. 
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Exemple 4 

Des compositions parfumantes ont 6t6 pr6par6es par simple melange ^ temperature 
5 ambiante de iavandin seion les quantit6s donn6es dans le tableau suivant et du 
complement & 100% en poids en un des brganopolysiloxanes d, fonction polaire ou 
polartsabte suivants : 

- d6riv6 de limondne et d*hydrogenoheptam6thyltrislloxane (A) 

- d6riv6 de dim^re de Ta m6thylstyrene et d'hydrog6noheptam6thyitrislioxane (B) 
10 - derive de raliylmalonate de diethyle et d*hydrogenoheptamethyltrisiloxane (C) 

- diphenyl t6tramethyl disHoxane Ph SI (Me)2 - O -SI (Me)2 Ph (D) 

- melange (M) 

et comparees k une composition parfumante comprenant un organopolysiloxane non 
polaire et non polarisable derive de I'octene et d'hydrogenoheptamethyltrisiloxane (O). 

15 



Iavandin % 


7,4 


7 


7 


11 


10 


7 


orqanopolysiloxane 


(A) 


(B) 


(C) 


(D) 


(M) 


(O) 


aspect 66 la solution 


L* 


L* 


L* 


L* 


L* 


T** 



* L = limpide Cclear") ** T » trouble ("turbid") 

On constate que, contrairement aux autres organopolysiloxanes» I'organopolysiloxane 
20 (O) ne permet pas d'obtenir une composition parfumante limpide avec du iavandin. 
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REVENDICATIONS 

1) Composition parfumante comprenant une base parfumante et un agent 
solubilisant llpophile de ladite base parfumante. ledit agent solubilisant 6tant d base d'au 
5 moins un organopolysiloxane lineaire a fonctlori polaire ou polarisable de formule (I) 

(Rl) (r2) (r3) si - O - ISi (R4) (Z) - 0]n - [Si (r5) (r6) - o]^ - Si (r7) (r8) (r9) (,) 

ou cyciique de formule (D 



10 



30 



35 



-tSI(R4)(Z)-0]n-[Si(R5)(Re).o]m-^ fl-) 



* formule (I) dans laquelle 
15 . les symboles R"" et r9 sont semblables ou differents et repr6sentent le symbole Z ou 
un radical alkyie contenant de 1 8 atomes de carbone, de pr6f6rence 1 ou 2 atomes 
de carbone. tout particulidrement 1 atome de carbone 

. les symboles r2. r3. r4, r5, r6, r7 et r8 sont semblables ou diff6rents et 
repr6sentent un radical alkyle contenant de 1 4 8 atomes de carbone. de pr6f6rence 1 

20 ou 2 atomes de carbone, tout particulidrement 1 atome de carbone 
. le symbole Z repr^sente un radical organique polaire ou polarisable 
. n est un nombre entier ou d6cimal pouvant aller de 0 & 5, de pr6f6rence 6gal 0 ou 1 . 
au moins un des radicaux r1 et r9 repr6sentant le symbole Z lorsque n est ^al k 0 
. m est un nombre entier ou decimal pouvant aller de 0 ^ 5. de pr6f6rence 6gal 0 

25 * formule (D dans laquelle 

. les symboles R^, r5, r6 z ont la meme definition que celle donn6e ci-dessus 
. n est un nombre entier ou decimal pouvant aller de 1 ^ 5, de pr6f6rence 6gal 1 1 
. m est un nombre entier ou decimal pouvant aller de 1 ^ 5, avec n+m au moins egal t 
3. 

ledit organopolysiloxane pr6sentant dans I'espace de solubility de Hansen les 
paramdtres suivants 

. 6d d'interactlons London aliant de 8 d 21 (J/cm3)i/2 

. 6p d'interactions Keesom sup6rieur ^ 0 et pouvant aller jusqu'll 25 (J/cm3)'"2 
. 6h liaison hydrogdne allant de 0 ^ 23 (J/cm3)i/2 . 



2) Composition selon la revendication 1) caract6ris6e en" ce que le radical 
organique Z polaire est choisi parmi 

- les groupements esters de fomiules -R'OOC-R" et -R'-COOR"' directemeht Ii6s au 
siliclum, formules ou 
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. R* reprdsente un groupe polyvalent aliphatique satur6 ou insatur6, ilndaire ou 

ramlf 16 contenant de 2 d 1 0 atomes de carbone 

. R" repr6sente un groupe alkyle en C^Cq, de pr6f6rence en C1-C3 
^ repr6sente un groupe aikyle en C^-Cq, de pr6f6rence en Ci-Cs 
5 - ies groupements hydroxyles ou alcools de formule -R'-O-CROxH directement Il6s au 

silicium, fomiule oO 

. R' reprdsente un groupe polyvalent aliphatique satur6 ou insatur6, Iin6aire ou 
ramifid contenant de 2 d 10 atomes de carbone 

. R repr6sente un groupe alkyldne Iin6aire ou ramifi6. sembiable ou diff6rent» 
10 contenant de 2 ^ 3 atomes de carbone 
. X peut aller de 0 ^ 20 

- Ies groupements amido primaires ou secondaires -R'-CO-NH(R), directement li^s au 
silicium, ou R* repr6sente un groupe polyvalent aliphatique satur6 ou insatur6, Iin6aire 
ou ramifi6 contenant de 2 10 atomes de carbone 

15 - Ies groupements carboxy -R*-COOH, directement Ii6s au silicium, oO R' repr6sente un 
groupe polyvalent aliphatique saturd ou insatur6. lin^aire ou ramifl6 contenant de 2 ^ 1 0 
atomes de carbone 

- Ies radicaux halog6noaliphatiques Iin6aires ou ramifies, satur^s ou insatur^s. en Cg* 
C20> notamment chloro ou fluoroaliphatiques 

20 - Ies radicaux halog6nocycloaliphatiques, satur6s ou insatur6s, en C5-C6, notamment 
chloro ou fluorocycloaliphatiques, Ii6s directement au silicium par rinterm6diaire d'un 
groupement polyvalent aliphatique satur6 ou insatur6, lin^aire ou ramifid contenant de 2 
di 10 atomes de carbone 

- Ies radicaux aryles, de pr6f6rence en Cq, substitu6s par au moins un atome 
25 d'halog^ne (notamment chlore ou fluor), lies directement au silicium par rinterm6diaire 

d'un groupement polyvalent aliphatique satur(§ ou insatur6, linSaire ou ramifi6 contenant 
de 2 & 10 atomes de carbone. 

3) Composition selon la revendication 1) ou 2) caract6ris6e en ce que le radical 
30 organique Z polaire est un radical 3-propylol, 3*propyl oxy6thanol. 3-propyl malonate de 

di6thyle, 6thylpyrollidone, 3-propylac6tate. 

4) Composition selon la revendication 1) caract6ris6e en ce que le . radical 
organique Z poiarisable est choisi parmi 

35 - Ies radicaux aliphatiques linSaires ou ramifids en C6-C2O pr^sentant au moins une 
insaturatjon ethylenique interne, de pr6f§rence deux doubles liaisons conjugu6es 

- Ies radicaux cycloaliphatiques en C5-C6 6thyl6niquement insatur6s, 6ventuellement 
substitu^s par au moins un groupe alkyle en C^-Cg. li^s directement au silicium par 
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rinterm6dfaire d'un groupement polyvalent allphatique satur6 ou insaturd. ilndalre ou 
ramifi§ contenant de 2 a 10 atomes de carbone 

- le radical phenyl 

- Ies radicaux aryles. de pr6f6rence en Ce. 6ventuellement substituds par au moins un 
5 groupe alkyle en Ci-Cg ou aryle en Cg. Ii6s directement au silicium par PintermSdlalre 

d'un groupement polyvalent aliphatique satur6 ou insatur6. lin^aire ou ramifi6 contenant 
de 2 d 1 0 atomes de carbone. 

5) Composition selon la revendication 4) caract6ris6e en ce que le radical 
10 organique 2 poiarisable est le radical ph6nyle et Ies radicaux obtenus par ouvertur» de 
la double liaison vinylique du styrdne. de I'a m6thylstyrdne. du dimdre de fa 
m6thylstyr6ne. du dihydromyrc6ne. du limondne. ou de la triple liaison terminate du 
phdnylacdtyldne. 

1 5 6) Composition selon la revendication 4) ou 5). caract§ris6e en ce que ledit radical 

Z est un radical ph6nylalkyl dont \e reste alkyi contient de 2 ^ 10 atomes de carbone ou 
Ph6nylalk6nyl dont le reste alk6nyl contient de 2 ^ 10 atomes de carbone. notamment 
Ph6nyl(m6thyl)m6thyle. ph6nyl6th6nyle et tout particulidrement ph6nyl6thyle. 

20 7) Composition selon I'une quelconque des revendication s 1) d 6) caract6ris6e en 

ce que ledtt organopolyslloxane est un organodisiioxane MM de formule (I) dans iaquelte 
n et m sont 6gaux a 0 et r1 et r9 repr6sentent un radical ph6nyl. notamment le 
diph6nylt6tram6thyldl8iloxane. ou un organotrisiloxane MDM de formute (I) dans Iaquelte 
n est 6gal ^ 1 et m est 6gal a 0. Ies symboles r1, r2. r3. r4, r7. r8 ^t r9 6tant de 

25 pr6f6rence des radicaux m^thyfes. 

t 

8) Composition selon I'une quelconque des revendications 1) et 4) k 7) 
caract6ris6e en ce que ledit agent solubilisant est ^ base de 
ph6nyl6thylheptam6thyltrisiloxane. 

9) Composition selon la revendication 8) caract6ris6e en ce que tedit agent 
solubilisant est k base d'un melange d'heptam6thyltrisiloxanes d fonctions polarlsables 
constitu6 

* pour plus de 70% massique. g6n6ralement pour au moins 75% massique 
ph6nyl6thylheptam6t»iyltrisiloxane de formute 

Meg SI -O- Si (Me) (Zl) -O- Si Meg , oD Zl repr^sente la fonction -CHg-CHg-Ph 

* pour moins de 25% massique. g6n6ralement de 10 ^ 20 % massique. de trisiloxane de 
formule 
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Mea Si -O- Si (Me) (Z2) -O- Si Mes , oO z2 repr6sente lafonction -CH (CH3) -Ph 
* et moins de 5% massique. g6n6ralement de 0 ^ 2% massique de trisiloxane de 
formule 

Mes Si -O- Si (Me) (Z^) -O- Si Mas . oO z3 repr6sente la fonction -CH=CH-Ph 
5 formules oD Me reprdsente un radical mdthyle et Ph un radical ph6nyle. 

10) Composition selon Tune quelconque des revendications 1) ^ 9) caract6ris6e 
en ce qu*elle comprend de Tordre de 

- 3 ^ 20% de son potds d*une base parfumante et 
10 - 75 ^ 97% de son poids d*un agent solubilisant lipophile ^ base d'au moins 

un des organopolysiloxanes k fonction poiaire ou polarisable de fonmule (I) ou (D. 

11) Composition selon I'une quelconque des revendications 1) ^ 10), caract6ris6e 
en ce que la base parfumante pr6sente peut dtre tout compose utilise dans ('Industrie de 

15 la parfumeiie et responsable des diverses notes parf um6es. 

12) Composition selon Tune quelconque des revendications 1)^10), caract6ris6e 
en ce que Tagent solubilisant lipophile est constitud d'au moins un des 
organotrisiloxanes k fonction poiaire ou polarisable de formule (I) ou (I*), associd k au 

20 moins un autre solvent volatil ou non volatil des bases parfumantes, selon un rapport 
ponddral organotrisiloxane(s) k fonction poiaire ou polarisable de formule (I) ou (D / 
soivant(s) autre(s) de Tordre de 5/95 ^ 95/5, de preference de Tordre de 10/90 k 90/10, 
tout particulidrement de l*ordre de 25/75 d 90/10. 



25 13) Composition selon la revendication 12), caract^ris^e en ce que le solvent 

autre n'est pas de r^thanol. 

14) Composition selon I'une quelconque des revendications 1, et 4) k 13), 
caracteris6e en ce que Tagent solubilisant est constitu6 
30 . par du ph6nyl6thyl heptam^thyltrisiloxane (PEHMTS) ou 

. par un melange (M) constitu6 
* pour plus de 70% massique, gdn^ralement pour au moins 75% massique de 
trisiloxane de formule 

Mes Si -O- Si (Me) (Zh -O- Si Mes . ou Z^ repr6sente la fonction -CH2-CH2-Ph 
35 * pour moins de 25% massique, g^n^ralement de 10 & 20 % massique, de trisiloxane de 
formule 

Me3 Si -O- Si (Me) (Z2) -Q- Si Mea , oD z2 repr6sente la fonction -CH (CH3) -Ph 
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* et moins de 5% masslque, g6n6ralement de 0 4 2% massique de trislloxane de 
formule 

Me3 Si -O- Si (Me) (Z3) -O- Si Me3 . ou z3 repr6sente la foncUon -CH=CH-Ph 
formules ou Me represente un radical methyl et Ph un radical phenyl, 
5 iedit ph6nyl6thyl heptam6thyltrisiloxane ou ledit melange (M) associ§ k un solvant 
silicone volatil, hexam6thyldisiloxane notamment, et/ou de l'6thanol, selon un rapport 
pond§ral (PEHMTS) / hexam6thyldlsiloxane et/ou 6thanol, ou m§lange (M) / 
hexam6thyldisiloxane et/ou 6thanol, de I'ordre de 5/95 h 95/5. de pr6f6rence de I'ordre 
de 1 0/90 § 90/1 0, tout particulidrement de I'ordre de 25/75 A 90/1 0. 

15) Utilisation de la composition parfumante faisant I'objet de I'une quelconque 
des revendlcations 1) d 14), comme parfum 6ventuellenrjent sans alcool, ou comme 
additif pour parfumer les formulations cosmdtlques. 

15 16) Utilisation, dans les composHions parfumantes comprenant une base 

parfumante. des organopolyslloxanes k fonction polaire ou polarlsable de formule (I) ou 
(D seuls ou ou en melange avec des solvants autres. comme ddfini & I'une quelconque 
des revendlcations 1) ^ 9) et 12) 4 14) comme agents solubliisants de iadite base 
parfumante. 

20 

17) Utilisation selon la revendication 16), caract6ris6e en ce que lesdits 
organopolysiloxanes k fonction polaire ou polarisable de fonnule (I) ou (D sont en outre 
des agents Emollients desdites compositions parfumantes. 

25 18) Utilisation selon la revendication 16) ou 17), caract6ris6e en ce que lesdits 

organopolysBoxanes k fonction polaire ou polarisable de fomiule (I) ou (I') seuls ou ou 
en melange avec des solvants auti-es sont mis en oeuvre d. ralson de 75 k 97% du poids 
desdites compositions parfumantes renfermant de 3 d 20% de leur poids de base 
parfumante. 

19) Proc6d6 de pr6paration d'une composition parfumante liquids contenant une 
base parfumante, par mise en solution de Iadite base parfumante k Talde des 
organopolysiloxanes k fonction polaire ou polarisable de formule (I) ou (D seuls ou ou 
en m6lange avec des solvants autres. comme ddfini k I'une quelconque des 
35 revendlcations 1 ) 4 9) et 1 2) ^ 1 4) . 



20) Proc6d6 pour apporter des propri6t6s sensorielles k une composition 
parfumante iiquide contenant une base parfumante, par mise en solution de Iadite base 



wo 99/06017 
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parfumante k Taide des organopolysiloxanes & fonction polaire ou polarisable de 
formule (I) ou (D seuls ou ou en melange avec des solvants autres, comme dSfini & 
rune quelconque des revendications 1) ^ 9) et 12) ^ 14). 

5 21) Proc6d6 selon la revendication 19) ou 20), caract6ris6 en ce que iesdits 

organopolysiloxanes k fonction polaire ou polarisable de formuie (I) ou (D seuls ou ou 
en melange avec des solvents autres sent mis en oeuvre ^ raison de 75 ^ 97% du poids 
desdites compositions parfumantes renfermant de 3 ^ 20% de leur poids de base 
parfumante. 
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